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non pigmentaire en formant par broyage -one dispersion, ou une 
pate aqueuse de la matiere brute, par exemple dans un broyeur 
k galets, en presence d'un agent dispersant qui peut 8tre 
du type cationique, anionique ou non ionique, puis en sechant 

5 la matiere ainsi traitSe. On peut encore convertir la 
'phtalocyanine brute en forme pigmentaire en la mettant en 
pSte avec un acide, en particulier en la delayant avec de 
1* acide sulfurique concentre a chaud puis en versant le 
meTange acide agitS dans de I'eau, en separant le pigment 

10 et en le lavant pour en eliminer I 1 acide* 

Le pigment a tr alter conformement k cette inven- 
tion peut etre sous une forme pigmentaire quelconque mais il 
est avantageux que la dimension moyenne des particules 
de ce pigment soit comprise entre 0,02 et 1 ,0 micron. 

-15 Le solvant aliphatique polaire avec lequel 

on traite le pigment doit etre au moins partiellement 
miscible a l f eau. 

Des solvants appropri6s sont par exemple des 
alcanols ayant de 1 H atomes de carbone dans la chaine 

20 alkylique, par exemple le methanol, l*6thanol, le n-propanol 
lHsopropanol et le n-butanol, des mono-carboxylates d'alkyles 
ayant de 1 44 atomes de carbone dans la chaine alkylique, 
par exenrple des esters alkyliques d'alcanolques, en particulier 
1* acetate d'ethyle, des dialkyl-cdtones dont ehacune 

25 dea chaines allcyliques peut avoir de 1 k 4 atomes de carbone, 
comme l 1 acetone, la methyl-ethyl-cetone et la diethyl-cetone, 
des alcoxy-alcanols ayant de 1 & 4 atomes de carbone 
dans chacune des chaines allsyliques du radical alcoxy at du 
radical d l alcanol > conme le 2-methoxy-6thanol et le 2- 

30 ethoxy-ethanol ou encore des allcylene-glycols ayant de 2 a 
6 atomes de carbone dans la chaine alkyl^nique, par exemple 
!• 6thylene-glycol ou le diethylene-glycol. 

Le solvant pourra eventuellement contenir de 
l'eau en solution, mais d ans une proportion insuffisante 

35 pour provoquer une separation en deux phases. Le solvant 
pourra Stre ainsi de Methanol aqueux, par exemple de 
I'alcool industriel denature, ou bien un melange azeotropique 
d'ethanol et d'eau ou d'isopropanol et d'eau, l'alcanol 
Stent dans tous les cas le const ltuant principal. 
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Le traitement du pigment avec le solvant peut se 
faire dans dea conditions tres variees, la temperature et 
la preasion partieulieres auxquellea le traitement est; exe- 
cute, aixtsi que le temps pendant lequel le pigment et le 
5 solvent sont laiss^s en contact, dependant de la nature de 
ceux-ci. pour assurer la plus grande amelioration des 
proprietes pigment aires. Le pigment est de preference mis 
• en contact avec le solvent a tine temperature comprise entre 
10°C et le point d l ebullition du solvant k la pression a 
10 laquelle on opere mais une temperature comprise entre 50 °C 
et le point d" ebullition sera particulierement avantageuse 
. lorsqu'on effectue le traitement a la pression atmospherique. 
BiBn que l'on puisse operer eventuellement a une pression 
superieure £l 1* atmosphere, par exemple si le solvant utilise 
15 est tres volatil a la temperature de traitement choisie, 
il eHt en general, plus commode de tr alter le pigment avec 
. le solvant a la pression atmospherique ou a une pression 
voisine de 1* atmosphere. 

La proportion de solvant pourra Stre avantageuse— 
20 merit comprise entre 0,5 et 20 parties en poids par partie 
de pigment, en parti culler entre 1 et 15 parties ,de prefe- 
rence entre 5 et 10 parties. Uhe proportion de solvant 
superieure a ces limit es ne donne pas une amelioration 
supplemental T»e notable des proprietes pigmentaires de la 
25 matiere traitee, tandis que si la proportion est inferieure, 
I'intensite d f eclat du pigment traite est ©oins 
grande. 

Apr£s que le pigment a ete traite avec le solvant, 
celui-ci peut etre eiimine, par exemple par filtration ou 

30 centrifugation. Uh lavage du pigment isoie n'est pas 

necessalre en general et peut mSme avoir un effet pre judlciable 
sur les proprietes pigmental res qui ont ete ameliorees. 
Cependant, si le pigment traite est ensuite lave, par 
exemple pour en 6 linn per l 1 ethylene-glycol ou tout autre 

55 solvant a haut point d 1 ebullition, il sera preferable . 
d'effectuer ce lavage avec de I'eau ou encore avec de 
1* acetone, de 1 * isopropanol ou un autre solvant a bas point 
d 1 ebullition avec lequel le solvant a haut point d f ebulli- 
tion est mlsoible. 
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Le pigment qui est soumis an traitemant peut 
etre sous la forme d'un melange du bleu de phtalocyanine 
m£ta!11 f fere avec un sel, en particulier du melange provenant 
de la preparation de la matiere colorant e a l'etat pigmen- 
5 taire par broyage avec le sel; le melange du solvant organi- 
que et du pigment est alors ensuite,de prSf&rence , melange 
avec une proportion d'eau stiff isante pour dissoudre le sel 
puis on elimine le solvant par distillation du melange 
liquid© a deux phases ainsi forme on isole le pigment 
10 restant par filtration ou par un autre mode de separation 
et on le lave a l'eau jusqu'a ce qu'il ne contienne plus 
de sel* 

Lea aubstituants R et R^ du derive de phtalocya- 
nine cuprif fere de formule I peuvent Stre des radicaux 

15 allcyliques, cycliques ou acycliqjies, ayant de 1 a 20 atomes 
de carbone, de preference de 1 a 6 atomes de carbone, par 
exemple les radicaux m<§thylique, fethylique, propylique, 
butylique^hexylique, cyclohexylique, octylique, decylique, 
hexadecylique, octadecylique ou eicosylique mais, de preference, 

20 des radicaux £thyliques, ou encore, l'un de ces substituants 
ou les deux peuvent etre un radical arylique, en particu- 
lier le radical ph&aylique. Les radicaux aliyliques peuvent 
Stre sans substituants mais ils porteront avantageusement 
un ou plusieurs substituants, de preference un seul, qui 

25 pourra Stre un radical amino ou un radical alky 1 amino ayant 
de preference de 1 a 4 atomes de carbone dans la chaine 
alhylique, ou bien un radical amide ou, mieux encore, un 
radical hydroxylique • 

Parmi les composes de formule I on donne la 

30 preference a ceux dans lesquels R^ est un atome d'hydrogene, 
R un radical alkylique ayant de 1 & 6 atomes de carbone 
et port ant un groupe hydroxylique et x et y sont chacun le 
nombre 2, un compose tout specialement interessant etant 
celui de formule 



35 (S0 2 - m CH 2 GH 2 OH) 2 

Cu Pc ^ 

V + 

^(SO^ HHj CHg 0H) 2 
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On peut preparer lea compos6s de formule I paoj 
exearple on faiaant r^agir uas pbtalooyanine cuprif&re ayant 
x groupes d'aoide sulfonique et y grouper de ehlorure de 
sulfonyle.avec de 2 4 4 molecules d*une amine HNHR^ ou d'un 

5 melange de telles amines. . 

On peut stouter k la phtalocyanine m6tallif fere 
k traxter Jusqu^i 20$ de son poids, de preference de 5 k 
12,50$, du compost de formule I , des proportions superieures 
donnant one teinte plus verd&tre qui est moins satisfalsante, 

10 tandis que des proportions inferieures a 5^ en poids sont 
insttffisantes pour dormer 1' amelioration des propri£t6s 
pigmentair es - recberchee » 

Le compose de formule 1 peut 6tre ajout£ au cours 
de n' import e laquelle des operations que conxprend le procedg 

15 conforms a 1* invention, par exemple ducant X 1 operation de 
conditioimement, telle qu'un broyage avec un sel de la 
matidre "brute initials, ou bien pendant le traitement avec 
le solvent ou encore aprfes que le solvent a §t& 61imin6» 

Bien que le degre d' amelioration des propri£t£s 

20 pigmentaires qui peut &tre produit par le present procedS 
depends dans une certaine mesure de la nature du pigment 
traitS, du solvent utilise ainsi que des conditions du trai- 
tement, on peut obtenir une augmentation de la brill ance et 
de la transparence du pigment ainsi qu'une augmentation, 

25 pouvant atteindre jusqu'a 2556 environ, de l f intensit£ d # €clat, 
encore appelSe "puret6% en particulier dans des encres 
liquides flexograpbiques a base de polyamides ou de nitro- 
cellulose. 

Le proc6d6 selon 1* invention peut §tre applique 
30 avec n'importe quel ''pigment bleu" de piitalocyanine k 1 9 Stat 
pigmentair e sec mais il sera appliqu£ d'une maniere parti- 
cular ement avantageuse, suivant un mode d 1 execution de 
cette invention, k un melange des formes alpha et beta de 
bleu de phtalocyanine. Avec de tels melanges, le pigment peut 
35 Stre convert! en bleu de piitalocyanine qui est pratique- 
ment sous la forme beta et on peut ainsi obtenir des pigments 
de bleu de piitalocyanine de la forme beta qui ont une tr&s 
grande force pigment aipe. 

Les exenrples suivants, qui ne sont nullement 
40 limitatifs de la port€e de l v invention, ne sont dounfis 
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que pour d^crire celle-ci plus en detail. Dans ces exemples, 
lea parties et pourcentages de mati&res indiquSs sont donnas 
en poids k moins d 1 indication contraire et il y a le memo 
rapport entre les parties en poids et les parties en volume 
5 qu 1 entre le kilogramme et le litre. 
EXAMPLE 1 : 

On broie 25 parties de phtalocyanine cuprif&re 
p brute avec 4-5 parties de sulfate de sodium anhydre et 
5 parties d f acetate de sodium anhydre Jusqu'a ce que la phtalo- 
10 c yanine soit sous forme pigmentaire puis on etfoute le melange 
du pigment et des sels k 250 parties d'isopropanol et on chauffe 
au reflux pendant 4- heures. On ajoute ensuite 250 parties 
d f eau et on ^limine le solvant par distillation* On ajoute 
alors 2,5 parties du compost de formule 

i5 /( S0 2 " m " ^2 CH 2 0H ^2 

- Cup/ _ + ^ ^ Cii) 

^(SOj RHj CH 2 CHg 0H) 2 

en solution dans 250 parties d'eau et on abaisse le pH du 
melange a 1,0 en lui a^outant de l'acide chlorhydrique. Apres 

20 avoir agitS pendant 30 minutes a 60°C on filtre la suspension, 
on lave le pigment k l'eau pour en Sliminer les sels solubles 
et le s&che a 60°C, 

Le pigment ainsi obtenu a une excellente brillance 
et d'excellentes proprieties d^coulement dans des encres 

25 flexographiques k base de polyamides ou de nitrocellulose, 
alors que les propri£t6s d'ecoulement sont beaucoup moins 
bonnes *ar*a le cas d*un pigment qui a ete obtenu par la mSme 
m6thode mais en l 1 absence dn conrposd de formule II. 
EXEMELE 2 : 

30 On broie 25 parties de phtalocyanine cupriffcre 

chlor^e, a 2 % en poids de chlore, avec 5% 5 parties de chlorure 
de calcium hydratS, i5»5 parties de chlorure de calcium 
anhydre et 5 parties d'acstate de sodium anhydre, pendant 
8 heures, puis on ajoute le melange du pigment et des sels 

35 a 333 parties d*isopropanol et on chauffe au reflux pendant 
4 heures* 

On a^Joute ensuite lentement 2,5 parties du 
compost de formule 
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(SOg — 3SH GHg GHg 0H) 2 

Cu P ° - + (II) 
^(SOj BHj CHg CH 2 OH) 2 

dans 250 parties d'ean puis on ^limine le solvant par distil** 
5 lation. On ajoute 10 parties d'acide chlorhydrique concentrfi et 
aprfes avoir agite pendant 30 minutes a 60°C, on Tiltre la 
suspension, on lave le pigment aveo de I'eau cliaude jusqu'a 
ce qu'il ne contienne plus de sels solubles et on le seclie 
. a 60°C. 

10 Ce pigment a une brillance satisfaisante et de 

"bonnes proprietSs d'ecoulement dans des encres a base de 
polyamides»* 

On ajoute k 500 parties d 1 acdtone 50 parties 
15 d'une phtalocyanine cuprifere a qui a 6t6 pr6par6e par mise 
en p&te avec un acide, on agite le melange et on le chauffe 
au reflux pendant A* heures puis on lui ajoute 100 parties de 
sulfate de sodium, en solution dans 500 parties d'eau et on 
611 -mine 1 'acetone par distillation- On ajoute ensuite 5 parties 
20 du compose de formule 

(S0 2 HH CH 2 CH 2 0H) 2 

^(SOj HHj OH^ CH 2 0H) 2 

en solution dans 50 parties d*eau, on abaisse le pH du melange a 
IjO .en lui ajoutant de I'acide chlorhydrique puis on filtre 
la suspension, on lave le pigment et on le shohe k 60°C* 
Ce pigment a de bien meilleures proprietes 
d'^coulement dans une encre k base de polyamide qu'un pigment 
semblable qui a ete obtenu par une methode analogue mais en 
30 !• absence du compost de formule H» 

On obtient une amelioration semblable des pro- 
prietes d'ecoulement, conform^ment k la prSsente invention, 
en executant le proc£de qui a 6te decrit dans ^exemple 3 
mais en utilisant, k la place du compost de formule II, 
35 un compose qui a 6t6 obtenu par reaction d'une mole de phta- 
locyanine cuprif ere ay ant deux groupes d'acide sulfonique et 
deux group es de chlorure de sulfonyle avec deux moles de 
2-ethylliexylamine et 'deux mole de n-buty 1 amine « 



25 
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EXEMPLE 4- : 

On broie 25 parties de phtalocyanine cuprifere p 
"brute et 3,3 parties du compost de formule 

(S0 2 NH CH 2 GH 2 0H) 2 
5 Cu Pc / _ + (II) 

^(SOj NH ? CH 2 CH 2 0H) 2 * 

avec 70 parties de sulfate de sodium acbydre et 5 parties 
d 1 acetate de sodium anhydre puis on ajoute ce melange a 
333 parties d'isopropanol et on chauffe au reflux pendant 

10 4- heures. On atfoute ensuite 250 parties d r eau et on ©limine 
l'isopropanol par distillation puis on abaisse le pH de la 
suspension k 1,0 en lui ajoutant de I'acide clilorhydrique, 
on filtre la suspension, on lave le g&teau de filtration 
avec de l'eau chaude jusqu'A- ce qu'il ne contienne plus de 

15 sels solubles et on le seche & 60°C* 

Le pigment ainsi obtenu a de bonnes propriety 
d'ecoulement dans des encres a base de polyamides. 
EXEMPL2 5 * 

On broie 25 parties de phtalocyanine cuprif ere £ 
20 brute avec 70 parties de sulfate de sodium anhydre et 5 parties 
d 1 acetate de sodium anhydre ousqu'Si ce que la phtalocyanine 
soit sous forme pigmentaire puis on dSlaie le melange du 
pigment et des sels dans 333 parties d'isopropanol contenant 
3,3 parties du compost de formule II qui a €te indi- 
25 quee dans l'exemple 1 et on chauffe le melange au reflux 
pendant 4 heuresi On y ajoute ensuite 250 parties d'eau et 
on ^limine le solvant par distillation. Aprfes avoir abaissS 
le pH a 1,0 par addition d'acide chlorhydrique on filtre la 
suspension, on lave le gtteau de filtration avec de l»eau 
30 chaude et on le seche a 50 P C. 

Le pigment ainsi obtenu a de bonnes propri£t6s 
d'ecoulement dans des encres a base de polyamides ou de 
nitrocellulose^ 

On obtient des result at s semblables en remplacjant, 
35 dans le procede qui vient d'Stre dScrit, le compost de for- 
mule II par le compose de formule 

(S0 2 BH 0 4 

Ou Pc 

\(soJ fej c 4 h 9 ) 2 
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REVEWDICATIOUS 

i»- Un procede de traltement de pigments dans 
lequel oa met un pigment bleu de phfcalo cy anine m^tallifere, 
k l'etat pigmentaire aec, en contact avec tin solvent ali- 
5 phatique polaire qui est au moins partiellement miecible k 
I'eau puis on separe le solvent du pigment ainsi traite, 
procede caractdrisS par le fait que.l'on agoute au pigment, 
avant de le mettre en contact avec le solvant on bien alors 
qu'il est en contact avec le solvant ou encore apres qu'il 
10 a et£ separe du sclvant, une moindre proportion i'un derive 
de phtalocyanine cuprifere de formule 

cnTc C - + (i) 

y dans laquelle Cu pC repr<§sente le radical de la ph~calocya ni . p e 
cuprifere, chlcre ou non chlcre, 2. represente un radical 
alkyliqua pcuvant avoir- de 1 a 20 atonies de carbone ou bien 
un radical aryl ique et represents l 1 hydrogen? ou un 
radical aJjcyldque pouvsnt avoir de 1 a 20 atcmes de carbons 
ou encore un radical arylique, ies radicaux ali^yliques ou 
aryliques etant sans suhstituants cu bien port ant des 3ubsti- 
tuants hydroxyliques, amino, alkyl amino ou amides, et x et y 
repr^sentent chacun le nombre 1, 2 cu 3, avec la condition 
que la somme x -r y 3oit egale a 2, 3 ou ^ 
25 2»— Precede selon la revendication 1, caracte- 

rise par le fait que 1^ pigment de phtalocyanine est une 
phtalocyanine cuprifere. 

3o- Procede selon la revendication 1 ou 2, 
caracterise par le fait que la dimension moyenne des particules 
30 du pigment est comprise entre 9,02 et 1 micron* 

Procede selon I'une quelconque des revendi- 
cations precfidentes, caracterise par le fait que le solvant 
est un alcanol ayant de 1 a 4 atomes de carbone dans la 
chaine allcylique , un monocarboxylate d'alkyle ayant de 
35 1 a 4 atomes de carbone dans la chaine aUcylique, une 
dialkyl-cetone dont chacune des chalnes alkyliques a de 
1 a 4 atomes de carbone, un alcoxy-alcanol ayant de 1 k 4 
atomes de carbone dans chacune des chaine s alkyliques du 
radical alcoxy et du radical d'aloanol ou bien un alkylene- 



PACE 73/74 • RCVD AT B/24/2008 5:27:35 PM [Eastern Daylight Time] » SVR:UBPTO-EFXRF<5/48 " DNlS:2738300 * C8ID:7043317707 * DURATION <mm-ss):20-58 ****** ■ 



20 



06/24/2008 17:47 IP-CLARIANT FAX No. 704 331 7707 



(FAX)7043317707 



P.074/074 



71 02109 " 2076889 

glycol ay ant de 2 a 6 atomes de carbone dans la chaine aXky- 
lenique. 

5.- Procede selon I'une quelconque des revendi- 
catians precedentes, caracterisS par le fait qu r il est execute 
5 a une temperature comprise entre 50°C et le point d» Ebullition 
du solvant, k la pression atmospherique. 

6«- Proc6de selon l'une quelconque des rsvendi- 
cations precedentes, caracterisS par le fait que la proportion 
du solvant est de 5 k 10 parties en poids par partie du 
10 pigment* 

Proc6d£ selon I 1 une. quelconque des revendi- 
cations precedentes, caractSrise par le fait que le compose 
de formule I est un compose de formule 

(S0 2 - NHCH 2 CE 2 0H) 2 

15 Cu Pc _ + 

\S0 5 - 2ra 5 CH 2 CH 2 OH) 2 

8. - Procede selon I'une quelconque des revendica- 
tions precedentes, caracterise par le fait que l'on ajoute 

au pigment k traiter de 5 k 12,5 % son poids du compose 
20 de formule I. 

9. - Procede selon l'une quelconque des revendi- 
cations precedentes , caracterise par le fait que le pigment 
de depart est un melange des formes oc et 8 du pigment "bleu 
de phtalocyanine. 

25 10.- ^utilisation des pigments qui cnt ete 

obtenus par un proced£ selon l'une quelconque des revindi- 
cations precedentes pour colorer des matieres organiques 
macromoleculaires, ainsi que les matieres qui* sont colorees 
avec ces pigments. 
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